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RESUMEN 
El proceso ECAP (Equal Channel Angular Pressing), es un proceso que ha sido 
ampliamente estudiado por muchos investigadores en estos últimos años, debido a las 
ventajas que tiene como proceso de Severa Deformación Plástica (SPD): mejora 
significativa las propiedades mecánicas del material y no induce cambios considerables en 
las dimensiones de las muestras ensayadas. 
Son muchos los aspectos que se deben estudiar de este proceso. Aunque existen 
importantes estudios reportados en la bibliografía aun quedan algunos puntos por resolver. 
Por lo tanto todos aquellos avances que lleven a profundizar y permitan explicar los 
mecanismos de deformación que actúan durante este proceso de deformación plástica 
severa serán de gran aporte. 
Una de las ventajas de este proceso es que se alcanzan grandes deformaciones. Debido 
a que no existen variaciones importantes de las dimensiones de las muestras ensayadas, las 
probetas del material estudiado pueden ser pasadas un número N de veces a través de la 
matriz de ensayo. Eso quiere decir que si a este proceso se le atribuye un refinamiento del 
tamaño de grano debido a la deformación inducida al material, mientras mayor sea la 
deformación impuesta menor deberá ser el tamaño de grano obtenido. Sin embargo en la 
práctica no es exactamente lo que sucede y esto dependerá de las características del 
material estudiado. 
 Por tal motivo el estudio del tamaño de grano, de la homogeneidad de la estructura y 
de la estabilidad del tamaño de granos en muestras de cobre de pureza comercial 99,98  % 
procesadas con 1 a 8 pases de ECAP y con posteriores tratamientos a temperaturas de 100, 
200, 300, 400, 500 y 600ºC, ha sido el objetivo de este proyecto. Se hizó una comparación  
con los resultados obtenidos con las muestras procesadas a temperatura ambiente, lo que 
permitió determinar las temperaturas de recristalización, la evolución de los tamaños de 
granos a las diferentes temperaturas y la variación de las propiedades mecánicas de dureza 
para las diferentes muestras.  
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PREFACIO 
El presente trabajo está incluido dentro de la Tesis doctoral “Obtención de Grano 
ultrafino por severa deformación plástica”, sobre el estudio del proceso de Deformación 
Plástica Severa (SPD) ECAE (Equal Channel Angular Extrusion), y es un seguimiento al 
Proyecto de Fin de Carrera “Comportament de coure comercial pur processat per 
deformació plàstica severa (ECAE)”.  
El objetivo de este proyecto es estudiar el comportamiento de muestras procesadas con 
ECAE después de un tratamiento térmico, fijándose principalmente en dos aspectos: la 
microestructura (tamaño de grano, equiaxialidad, temperaturas de recristalización) y las 
propiedades mecánicas (durezas). 
Desde hace unos cuantos años, la obtención de materiales nanoestructurados (NSM) 
procesados por métodos de deformación plástica severa (SPD) ha provocado numerosas 
investigaciones en el mundo. Ejemplos de procesos de Deformación Plástica Severa (SPD) 
son: Torsión a Alta Presión (HPT), Laminado Acumulativo (ARB), y Compresión 
Multiaxial (MAC/F). Todos estos procesos, como el ECAP, son de un gran interés en la 
obtención de una microestructura con un grano cristalino ultrafino, por lo que 
proporcionan una sensible mejora de las propiedades mecánicas. 
El trabajo de este proyecto ha estado motivado por el estudio de una posible aplicación 
del proceso ECAP a escala industrial y sobre todo por encontrar nuevos aspectos que 
permitan aportar nuevos detalles sobre mecanismos y ventajas del proceso. Dentro de una 
posible aplicación industrial, la temperatura y la estabilidad del tamaño de grano con la 
temperatura pueden jugar un papel muy importante en la puesta en servicio de nuevos 
materiales. Por eso el estudio del efecto de la temperatura en las estructuras obtenidas 
juega un papel importante. 
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INTRODUCCIÓN 
La producción de materiales con estructuras de grano ultrafino se ha convertido en un 
tema de sumo interés en estos últimos años, siendo uno de los objetivos fundamentales la 
aplicación de una técnica que permita generar volumen de material con tales estructuras, y 
su posibilidad de aplicación a nivel industrial. 
En estos momentos  la producción y propiedades de los materiales con estructura de 
grano ultrafino  alcanza importantes estudios dentro del campo de investigación de la  
Ciencia de los Materiales y existen un número variado de métodos conocidos para su 
obtención, ya sea por vía química o por mecanosíntesis, como la solidificación rápida, los 
métodos de condensación de vapor o la metalurgia de polvo. Todos ellos son aplicables a 
pequeñas cantidades de material y en muchos casos películas delgadas y recubrimientos.  
Métodos convencionales con gran aplicabilidad industrial se pueden  utilizar para la 
obtención de estructuras de granos submicrométricos, en ocasiones por diversas vías o 
procesos de conformado, como la laminación o la extrusión. Las limitaciones más grandes 
que presentan estas técnicas, es que, para alcanzar grandes deformaciones una o más 
dimensiones del material varían de manera tal que el producto final resultante se presenta 
como láminas muy delgadas (laminación) o filamentos (extrusión) que tienen poca utilidad 
práctica, si se piensa en aplicaciones de tipo estructural. 
Un método alternativo más efectivo y simple es el conocido como extrusión en canal 
angular de sección constante (ECAP). En este caso, la deformación no es aplicada de 
manera continua, y para alcanzar una tasa de deformación elevada hace falta realizar varias 
extrusiones. Este aspecto añade un punto importante a favor a esta técnica y es que se 
pueden controlar las propiedades y aplicar variaciones en las trayectorias de deformación a 
lo que llamaremos rutas (se explicará más adelante), lo que influirá directamente en los 
planos de cizallamiento y por lo tanto en las microestructuras y texturas obtenidas.  
Este método de extrusión en canal angular constante es un método ingenioso para la 
deformación plástica muy intensa, que tiene aplicabilidad a una gran variedad de 
materiales con grandes ventajas sobre otros métodos de deformación. 
El objetivo de este proyecto será estudiar el efecto de un aumento de temperatura sobre 
la microestructura y las propiedades mecánicas de muestras de cobre puro procesadas con 
ECAP. 
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1. CONFORMACIÓN DE MATERIALES Y PROCESOS DE 
DEFORMACIÓN PLÁSTICA SEVERA (SPD) 
1.1. Estado del arte: 
Los procesos de conformación por deformación plástica se pueden dividir dentro de las 
siguientes categorías: compresión directa (forja, laminación), compresión indirecta 
(extrusión, estirado), tracción (embutición, estirado de chapa), doblado (embutición, 
doblado de chapa) y cizalla (troquelado). Cabe destacar que todos estos procesos de 
deformación plástica producen una alteración significativa de las dimensiones del material. 
El proceso estudiado en este proyecto se puede considerar como una variante del 
proceso de extrusión. La extrusión se puede realizar en frío (150 – 200ºC) o en caliente, 
siendo la extrusión en caliente la más frecuente, donde se hace pasar el metal con una 
temperatura ligeramente inferior a la temperatura de fusión por matrices especiales con 
entradas y salidas de la misma sección que la del perfil que se quiere obtener. Cabe decir 
que la extrusión sólo se puede aplicar a ciertas aleaciones dúctiles, que posteriormente 
reciben tratamientos térmicos para conseguir una resistencia adecuada. 
El proceso ECAP (Equal Channel Angular Pressing) está incluido dentro de los 
procesos que proporcionan una Deformación Plástica Severa (SPD). Otros procesos 
conocidos son: Torsión a Alta Presión (HPT), Laminado Acumulativo (ARB), y 
Compresión multiaxial (MAC/F) (ver figura 1.1). A pesar de que se han realizado en pocos 
años muchos trabajos a nivel internacional sobre estos procesos de deformación plástica, 
sin duda el más estudiado ha sido el proceso ECAE. Existen varios estudios que comparan 
la deformación plástica conseguida después de los procesos mencionados. Tal es el caso 
del trabajo de Balakrishna Cherukuri y colaboradores 
[1]
, donde se compara la deformación 
de los procesos ECAE, ARB y MAC sobre una aleación de aluminio AA-6061 con la 
conclusión de que todos ellos proporcionan una estructura de grano ultrafino (tamaños de 
grano inferiores a 1µm), y también propiedades mecánicas parecidas en cuanto a la 
resistencia a la tracción y la dureza. 
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Todos los procesos de Deformación Plástica Severa (SPD) son de un gran interés 
puesto que implican una mejora de las propiedades mecánicas, mediante la obtención de 
una microestructrura con grano cristalino ultrafino, el cual podría tener cierta estabilidad 
cuando es sometido a tratamientos térmicos a distintas temperaturas. Se explica en la figura 
1.2 el proceso de deformación con el movimiento de las dislocaciones. 
 
 
Figura 1-1 – Principios de tres métodos de conformado por deformación plástica severa:                                  
a) HPT, b) ECAE, c) ARB 
Figura 1-2 – Ilustración esquemática de la evolución microestructural durante la deformación plástica 
severa: a) Distribución homogénea de dislocaciones; b) Formación de celdas alargadas;  
 c) Dislocaciones por límites de subgranos; d) Rotura de los subgranos alargados; 
 e) Reorientación de los límites de subgranos y formación de granos ultrafinos. 
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1.2. El proceso ECAE: 
1.2.1. Principio: 
En este trabajo se estudia un proceso de extrusión indirecta, el ECAP (Equal Channel 
Angular Presing), el cual es un proceso de extrusión utilizando una matriz con dos canales 
de secciones iguales (rectangular o circular) que se interceptan en ángulo determinado 
(Figura 1.3). Uno de los aspectos más destacables de este proceso es la posible 
deformación plástica del material sin alteración significativa en las dimensiones del 
material. 
 
 
 
 
 
 
El proceso ECAE consiste en pasar varias veces una probeta de material dentro de la 
matriz adecuadamente preparada. En principio los primeros estudios reportaban el hecho 
de utilizar dos canales de igual sección, pero se ha comprobado en recientes 
investigaciones que para disminuir el efecto de la expansión elástica producida una vez que 
la muestra es extraída del segundo canal de la matriz, una ligera disminución de las 
dimensiones de éste, compensa dicho efecto y facilita que el proceso se pueda llevar a cabo 
de manera continua, sin tener que realizar ningún tipo de mecanizado de la muestra 
después de cada extrusión. 
 
Figura 1-3 – Illustración del principio del proceso ECAE 
Y 
Z 
X 
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El material a estudiar, que en este caso son probetas cilíndricas de Cobre de pureza 
comercial (99.98%), se presiona mediante un punzón que impone un desplazamiento que 
facilitará la extrusión hacia el canal de salida (ver Figura 1.4). La carga aplicada dependerá 
de las características mecánicas del material procesado. Bajo ciertas condiciones y 
parámetros, la probeta se moverá a través del primer canal como un sólido rígido, hasta 
que alcance el plano de intersección de los dos canales, donde el material consigue 
deformarse plásticamente, por cizalladura simple. La deformación se concentra en un 
plano coincidente con el de intersección de los dos canales en ángulo. Debido a que la 
extrusión se produce capa a capa, todo el material estará sujeto a una deformación 
uniforme salvo en los extremos de la probetas. El hecho que la sección transversal del 
material permanece aproximadamente constante después de cada extrusión hace que no 
exista un límite geométrico en el número de pasadas necesarias al material para alcanzar 
una determinada deformación. No obstante, según las propiedades del material y de la 
microestructura conseguida, puede ser que no sea necesario un gran número de pases a 
través del proceso ECAP. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 1-4 – Representación en 3D del momento en el que el pistón empieza a presionar la 
probeta. Se observan los canales de extrusión 1 y 2 
Y 
Z 
X 
1 
2 
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1.2.2. Influencia de la trayectoria de deformación: 
Anteriormente se había mencionado que uno de los factores que influían tanto en la 
obtención como en la homogeneidad de la estructuras de grano ultrafino, dependía 
fuertemente del camino o la trayectoria (RUTA) en la que se realizarán las sucesivas 
extrusiones. Es decir que existe la posibilidad de girar la muestra extruida de acuerdo a su 
eje de simetría con la finalidad de alterar la estructura final de grano obtenida en cada pase 
y dichas rutas han sido estudiadas y descritas claramente en la bibliografía. Lo que si está 
completamente claro es que aun cuando se ha demostrado que estos cambios en el sentido 
de la extrusión contribuyen de alguna forma a cambios internos microestructurales, no 
existe unanimidad a la hora de seleccionar un camino como el más eficiente para producir 
estructuras subnanométricas. De tal manera que se hace importante detenerse a considerar 
la contribución e influencia de cada una de las distintas trayectorias en la naturaleza de la 
microestructura de deformación obtenida, teniendo en cuenta los cambios en la dirección y 
el plano de cizalladura que se producen.  
A continuación, se explican las rutas más utilizadas en el proceso ECAE, siguiendo las 
notaciones de Langdon
[2]
 de la figura 1.5. 
Ruta A: No existe rotación de la probeta entre los diferentes pases (0º), por lo tanto la 
barra se introduce en el mismo sentido que al salir de la matriz. 
Ruta BA: Se produce una rotación de la barra de 90º de signo contrario después de cada 
pase, es decir + 90º (sentido horario), - 90º (sentido antihorario), + 90º, etc. 
Ruta BC: Se produce una rotación de la barra de 90º de mismo signo después de cada pase, 
es decir + 90º (sentido horario), + 90º (sentido horario), + 90º, etc. 
Ruta C: Se produce una rotación de 180º después de cada pase (sentido horario u 
antihorario) 
Ruta E: las secuencias son 2 rotaciones de ruta C, más una rotación de 90º, más 2 
rotaciones de ruta C, etc.  
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Para realizar un proceso de ECAE es necesario el uso de una prensa que debe cumplir 
una serie de características: 
Primero es necesario determinar la carga máxima de la prensa en función de los 
materiales a extruir, teniendo en cuenta que la presión de empuje debe ser del orden de la 
tensión de fluencia (flow stress) del material.  
En segundo lugar, el diseño de la prensa debe permitir el fácil manejo de la matriz, 
tomando en cuenta la abertura de la misma y la colocación y extracción de la muestra para 
sucesivas extrusiones. 
Por otra parte, hace falta que la matriz presente propiedades mecánicas elevadas, para 
no sufrir alteraciones a lo largo del proceso. Como consecuencia el material empleado en 
la fabricación de la matriz es generalmente, un acero de herramientas o carburo de 
wolframio. 
 
 
 
Figura 1-5 – Rutas ECA: a) ruta A, b) ruta B, y c) ruta C. 
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Además los canales deben ser de la misma sección, aunque algunos investigadores 
utilizan un canal de entrada ligeramente mayor que el de salida, para tener en cuenta la 
pequeña expansión elástica cuando la muestra es extraída del canal. Por otra parte, la 
sección transversal puede ser cuadrada o circular. La sección cuadrada permite, más 
fácilmente, la rotación de las probetas para las diferentes rutas de extrusión. Las probetas 
utilizadas en la mayoría de los experimentos tienen longitudes que varían entre 60 y 100 
mm y secciones transversales que oscilan entre 64 y 175 mm². 
Se necesita un pulido especular de los canales y el uso de lubricantes para minimizar el 
efecto de la fricción tales como: grafito, PTFE en cinta o spray o MoS2, entre otros. 
Cabe destacar que pueden utilizarse sistemas calentadores de la matriz para realizar  el 
ensayo a diferentes temperaturas y termopares para monitorizar la temperatura del material 
durante el ensayo. 
 
1.2.3. Ventajas del proceso ECAE: 
El proceso ECAE es un proceso con mucho interés para la obtención de una 
microestructura con grano ultrafino. Debido a que durante el proceso no existen cambios 
significativos de las dimensiones del material, no existe un número de pases limitante para 
alcanzar valores elevados de deformación siempre que el material sea suficientemente 
dúctil y esté dentro de los límites de “extrusionabilidad” del material. 
Por otra parte, controlando los planos y direcciones de cortadura con las diferentes 
rutas, se pueden conseguir microestructuras uniformes de grano ultrafino con texturas muy 
variadas. 
Finalmente, cabe decir que el proceso de extrusión es susceptible de realizarse a 
diferentes temperaturas para facilitar la extrusión de aquellos materiales que no puedan ser 
extruidos a temperatura ambiente. En cualquier caso, estas temperaturas no deben superar 
nunca valores de 0,3Tm, para evitar crecimientos de granos. 
 
Pag. 16 Memoria 
 
 
 
1.2.4. Deformaciones acumuladas en la extrusión en canal angular: 
Para el cálculo de la deformación acumulada en cada extrusión, Segal parte de la  
hipótesis de que, si se tienen probetas suficientemente largas de un material elasto-plástico 
extruido entre dos canales de igual sección interceptados y asumiendo condiciones 
idealizadas de no fricción, el material experimentará una deformación por cizalladura o 
cortadura pura 
[3]
, produciéndose en el material un flujo plástico estacionario y concentrado 
en el plano de intersección. De acuerdo con la figura 1.6 puede demostrarse que la 
deformación por cortadura es igual a: 
 
 cot2tan      (1) 
Donde ψ es el ángulo de inclinación de un elemento del material distorsionado respecto al 
elemento sin deformar y, Φ es la mitad del ángulo entre los canales de extrusión (2Φ). 
 
La deformación efectiva por pasada, de acuerdo con el criterio de Von Mises es: 
 cot
3
2

   (2) 
Este resultado, derivado de los análisis de Segal es idéntico al obtenido por Utyashev et 
al.
[4]
.  
Figura 1-6 – Esquema de distorsión de un elemento cuadrado por cortadura 
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De acuerdo con la expresión (2), la deformación alcanzada en una pasada está, 
teóricamente determinada, exclusivamente, por la geometría del proceso, siendo el ángulo 
entre los canales el factor determinante. Se puede deducir que  cuanto más agudo es el 
ángulo, mayor es la deformación conseguida. En la práctica, la deformación por paso a 
través de la matriz tiene una cota máxima de ε=1,15, para un ángulo máximo  2Φ = 90º, y 
una cota mínima que, en la práctica, corresponde a un ángulo máximo de 2Φ = 150º y que 
sería de ε=0,31. 
El análisis mecánico demuestra, por otra parte, que la relación entre la presión de 
extrusión, P y la tensión de fluencia, Y, es igual a la expresión (2) y por tanto función del 
ángulo 2Φ: 
 cot
3
2

Y
p
    (3) 
Por otro lado y dado el carácter logarítmico de ε, el grado de reducción de sección 
transversal en un proceso de conformado equivalente será: 
)exp(0 
A
A
    (4) 
Y, por tanto, el porcentaje de “reducción de área equivalente”, %(RAE), y de la 
“elongación equivalente” (EE), se define como: 
  
%100)1)(exp(
%100exp1




EE
RAE
   y      (5) 
Las ventajas del proceso ECAE se hacen mucho más evidentes cuando se consideran 
los resultados de una secuencia múltiple de extrusiones. Se acepta, ampliamente, en la 
literatura científica
[5]
 que la deformación total, después de varias extrusiones, se obtiene 
simplemente multiplicando la ecuación (2) por el número de ciclos de extrusión, de 
acuerdo con Segal
[6]
, aunque no hay resultados experimentales que verifiquen esta 
suposición: 
)exp(  Nt     (6) 
con una relación de reducción equivalente:   NRRE exp     (7) 
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De la expresión (6) es evidente que se pueden obtener grandes deformaciones efectivas 
(hasta del orden de 10) con cargas muy bajas. Para obtener las mismas deformaciones por 
métodos de conformado clásicos se necesitarían cargas muchos mayores. 
En la tabla 1.7 se resumen los diferentes parámetros del proceso para extrusiones 
múltiples y un ángulo de 90º. Evidentemente, con ángulos más abiertos de 90º es necesario 
aumentar el número de pasadas para acumular las mismas deformaciones; sin embargo y, 
de acuerdo con la expresión (3), no será necesario aplicar cargas tan altas en cada ciclo de 
extrusión. 
 
 
 
 
 
 
 
Por otra parte, Iwahashi
[7]
 considera la posibilidad de una matriz de extrusión con una 
esquina redondeada que facilite la extrusión haciéndola menos violenta, sobre todo, cuando 
las velocidades de extrusión son altas. Esta curvatura de la esquina exterior en la 
intersección de los dos canales de extrusión se puede cuantificar mediante un ángulo ψ que 
presenta valores comprendidos entre 0 y    .  
No obstante se ha demostrado que el uso de una curvatura en la intersección de los 
canales produce una alimentación insuficiente del material en el canal de extrusión 
Según los trabajos de Segal
[3]
 e Iwahashi
[7]
 y si se tiene en cuenta este ángulo de 
curvatura, la expresión para la deformación equivalente total después de N pasadas queda  
como: 



















22
cos
22
cot
3
2 


 ec
N
N
    (8) 
Donde es fácil comprobar que esta ecuación se reduce a la (2) para esquinas “vivas”, en las 
que º0 .  
 
  Número de extrusiones     Deformación Total  Aproximada (ε)  
1 1,15 
2 2,31 
4 4,62 
6 6,93 
8 9,24 
Tabla 1-7 – Deformación conseguida en cada pase ECAE con º902   
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1.2.5. Variables del proceso ECAE: 
Existen diferentes variables en el proceso ECAE y de las cuales se pueden obtener 
muestras con microestructuras diferentes, por lo tanto con propiedades diferentes. El 
primer hecho importante que cabe tener en cuenta son las condiciones de fricción presentes 
en la matriz, tal como su diseño. Condiciones de alta fricción favorecen una deformación 
de la parte inferior de la matriz y eso provoca una deformación por cizalladura concentrada 
en una región muy limitada. Las condiciones de baja fricción contribuyen a la alimentación 
incompleta generando una “zona muerta” en la parte inferior, haciendo que la zona de 
deformación se expanda en arco con lo cual la muestra se dobla más que se cizalla, 
reduciéndose la deformación por cizalla y aumentado la falta de homogeneidad en la zona 
deformada. 
Un canal con radio de curvatura produce un efecto equivalente a la baja fricción, donde 
el material describe una trayectoria de deformación curvada. Cabe destacar que las 
condiciones de fricción juegan un papel fundamental  en el proceso de deformación, tanto 
para las microestructuras obtenidas como para hacer posible el proceso de extrusión. 
Otra variable fundamental es el tipo de ruta ECAE utilizada, con la cual se conseguirán 
deformaciones plásticas en orientaciones determinadas, deformando preferentemente unos 
planos cristalográficos. De manera que según la ruta usada se obtendrán determinadas 
propiedades en las muestras deformadas. 
Cabe decir que Langdon et al. 
[1]
 concluyen que la ruta de ECAE más efectiva, en 
cuanto a las características de la microestructura conseguida en la muestra, es la ruta B y 
en concreto la ruta BC, y en orden de más a menos eficiencia: la ruta BA,  la ruta A y 
finalmente la  ruta C. Este autor argumenta esta conclusión explicando que con la ruta B se 
desarrollan subgranos de forma más rápida, produciendo una gran cantidad de límites de 
grano de ángulo grande. Además se producen estructuras finales con granos cristalinos 
equiaxiales.  
 
Por otra parte, estudios realizados con la ruta C demuestran que se necesita un número 
mayor de pases ECAE para conseguir estructuras con granos equiaxiales, y no se puede 
garantizar la homogeneidad de la deformación debido a la presencia de límites de granos 
de ángulos pequeños. 
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En las imágenes siguientes (figuras 1.8 y 1.9), las cuales corresponden a Horita et al
.[8]
, 
se pueden observar las deformaciones por cizalladura, asociadas con cada una de las 
diferentes rutas de ECAE, al cabo de cuatro extrusiones que corresponden a un ciclo 
completo de la ruta Bc. 
 
 
 
 
 
 
1.2.6. Etapas durante la deformación plástica: 
Para poder entender la estructura final obtenida mediante el proceso ECAE, hace falta 
conocer las propiedades intrínsecas del material que harán que el material se deforme de 
una manera u otra. El material estudiado, el cobre, es un material con baja energía de 
Figura 1-8 – Diagramas esquemáticos de la deformación por cizalladura en las rutas A, BA, BC, y C en 
este orden, en un elemento cúbico. 
Figura 1-9 – Direcciones de la deformación por cizalladura durante el proceso ECAE, mediante la ruta 
A (a), ruta B (b), y la ruta C (c). 
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defecto de apilamiento (E.F.A), que es un parámetro intrínseco del material y que se puede 
definir como la facilidad de movimiento que presentan las dislocaciones en la red cristalina 
de un material, y al mismo tiempo la capacidad del material para generarlas. De esta 
manera los metales se clasifican en dos categorías: materiales de alta E.F.A. (90 mJ/m2) 
como el aluminio, los aceros inoxidables ferríticos, etc; y materiales de baja E.F.A. (10 
mJ/m2) como el cobre, el níquel, etc. 
En los materiales con alta E.F.A, la recristalización dinámica es muy eficaz, debido a 
que la movilidad de dislocaciones es muy alta. En este caso, las dislocaciones formadas en 
los primeros instantes de la etapa de endurecimiento se convierten en subgranos (ver figura 
1.10). El tipo de recuperación dinámica que tiene lugar en estos materiales se la llama 
recristalización dinámica. El término dinámica hace referencia a que la recristalización 
empieza y se acaba con el proceso de deformación, al contrario del caso estático, donde la 
recristalización ocurre durante el recocido, después de pasar por un proceso (o varios) de 
conformación en frío. El término “continuo” hace referencia a que el proceso de 
deformación de nuevos granos se consigue de forma continúa y progresiva con la 
deformación, tal como se puede ver en las figuras que recoge el mecanismo propuesto por 
Humphreys y Hatherly (1995). 
 
Los materiales con baja energía de defectos de apilamiento (E.F.A.), como el cobre, 
presentan dislocaciones muy disociadas y en consecuencia se restauran dinámicamente con 
dificultad. Esta particularidad hace que no se forme una microestructura con subgranos al 
deformarse. No obstante, cuando estos materiales acumulan suficiente acritud, recristalizan 
dinámicamente. 
Figura 1-10 – Diferentes etapas de la restauración dinámica para un material deformado: a) generación 
de dislocaciones, c) formación de celdas de dislocaciones, c) aniquilación de dislocaciones 
dentro de las celdas de dislocaciones, d) formación de subgranos, c) crecimiento de 
dislocaciones. 
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2. FASE EXPERIMENTAL PREVIA 
 
2.1. Caracterización del material original: 
El material en estado original fue adquirido en forma de barras de 10mm de diámetro, 
de un cobre de pureza comercial 99.98 %. Este material fue seleccionado debido a la 
pureza del mismo lo que aportaría condiciones de alta ductilidad del material, lo que 
facilitaría el estudio del proceso. 
Las barras se mecanizaron para obtener probetas del mismo diámetro pero de 60mm de 
longitud, dimensión requerida para ser procesadas en la matriz de ECAP. Se realizó un 
tratamiento de homogeneización previo calentando las muestras durante 2 horas a una 
temperatura de 600ºC, en atmósfera inerte de argón. El objetivo de ese tratamiento es 
obtener un material con una estructura de grano equiaxial. 
Una vez realizado el tratamiento se cortaron discos de una muestra tratada, de 
aproximadamente 5mm de longitud (sección transversal) y muestras de 100mm² (sección 
longitudinal), para la respectiva caracterización microestructural. Para ello se aplicaron las 
diferentes técnicas de preparación metalográfica y se determinó el tamaño inicial de grano 
y la dureza del material con la ayuda de equipos e instrumentos que serán descritos más 
adelante. Teniendo como resultado un tamaño de 65±10μm y una dureza de 70±5HV. (Ver 
Figura 2.1). 
 
 
Figura 2-1 – Micrografía por microscopio óptico (x200) de una muestra de cobre puro antés de 
procesarlo. 
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2.2. Parámetros de los ensayos ECAP y preparación de 
muestras: 
Se realizaron los ensayos de ECAP de 1 a 8 pases utilizando una Prensa Hidráulica, 
modelo DE-80 con una capacidad de 80Tn (ver Figura 2.2.a) aplicando una presión 
aproximada de 20Tn por pase a temperatura ambiente. Para disminuir el efecto de la 
fricción se lubricó los canales de la matriz y la muestra en cada pase con bisulfuro de 
molibdeno en aceite, el sistema de ensayo puede ser visualizado en la figura 2.2.b. 
  
 a)     b) 
Después de cada pase se rotó la muestra de 90º con respecto al eje de extrusión, es 
decir siguiendo la ruta Bc, previamente explicada. Cabe resaltar que por ser muestras de 
sección circular es muy complicado controlar el sentido de rotación de la muestra. Por lo 
tanto es muy importante controlar con gran exactitud esta rotación. 
Al finalizar cada ensayo, es decir al alcanzar el número total de pases que se deseaba 
para los respectivos ensayos, se cortan los extremos de las muestras denominados “zonas 
muertas” (ver Figura 2.3) , donde la deformación es  heterogénea, quedando sólo la parte 
central dónde, según unos estudios previos se demuestra que la deformación es bastante 
homogénea. 
Figura 2-2 – Sistema de ensayo: a) prensa, b) vista del proceso ECAE 
punzón 
Parte movil 
de la prensa 
matriz 
Probeta de 
cobre saliente 
Canal de 
entrada 
Canal de 
salida 
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Luego se cortaron discos de las muestras (1 a 8 pases) para obtener probetas 
transversales y longitudinales (ver Figura 2.3) , partiendo del plano medio de la muestra, 
con la finalidad de realizar: 
- Medidas de Microdurezas, tanto en sección transversal como longitudinal (ver 
Figura 2.4). 
- Evaluación de la microestructura. 
 
 
Figura 2-3 – Esquema de una probeta al salir de la matriz. Se recupera sólo el trozo central, 
determinado como más homogéneo 
Figura 2-4 – Esquema del barrido realizado para las medidas de microdureza, cada punto de 
intersección corresponde a una medida. a) corte longitudinal, b) corte transversal 
Queda la parte central la más 
homogénea 
corte 
Corte de probetas desde el 
plano medio 
Probetas de corte longitudinal y 
transversal para el estudio 
microestructural y la toma de 
microdurezas 
a)   b) 
Planos transversales de 
cortadura de la muestra 
Se eliminan las zonas muertas 
Plano medio 
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2.3. Caracterización de las muestras de cobre procesadas por 
ECAP de 1 a 8 pases: 
Uno de los aspectos importantes antes de evaluar la estabilidad del tamaño de grano de 
las estructuras obtenidas en las muestras deformadas por ECAP de 1 a 8 pases cuando son 
sometidas a diferentes tratamientos térmicos, es conocer las características y propiedades 
más relevantes del material previo tratamientos. Por  esta razón se ha realizado el estudio 
microestructural (tamaño y morfología de grano) y propiedades mecánicas (microdurezas), 
para tener un punto de referencia y poder comparar los resultados obtenidos. 
 
2.3.1. Microdurezas [9]: 
Para la medición de las microdurezas se utilizó un microdurómetro Vickers Hardness 
Testing Machine AKASHI, aplicando una carga de 50gr por 15s de penetración. El barrido 
de dureza se realizó según el esquema de la figura 2.4 y controlando la distancia necesaria 
para evitar el efecto de la zona afectada por la indentación. Los barridos de microdurezas 
fueron hechos tanto para la sección longitudinal como transversal. 
Los valores de microdurezas obtenidos fueron transformados a representaciones de 
superficie 2D. Estas representaciones son gráficos de superficie observados desde el punto 
de vista del observador y los colores representan los diferentes rangos de valores 
obtenidos. 
A continuación se muestran los gráficos 2D obtenidos mediante el software Origin 7.0, 
los cuales muestran los valores de las microdurezas Vickers (HV0.05) de secciones 
transversales (T) y secciones longitudinales (L) realizadas sobre las muestras de 0 pases 
(muestra de referencia), 1 pase (1P), 2 pases (2P), 3 pases(3P), 4 pases (4P), 5 pases (5P), 6 
pases (6P), 7 pases (7P), 8 pases (8P). (ver Figuras 2.5 y 2.8) 
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a) Secciones transversales: 
 
 
 
a) promedio de la dureza (HV0.05): 69,7 
– muestra original 
b) promedio de la dureza (HV0.05): 139,4 – 
muestra 1P  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
c) promedio de la dureza (HV0.05): 149,5 
– muestra 2P  
d) promedio de la dureza (HV0.05): 151,4 – 
muestra 3P  
 
  
e) promedio de la dureza (HV0.05): 151,6 
– muestra 4P  
f) promedio de la dureza (HV0.05): 152,9 
– muestra 5P  
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g) promedio de la dureza (HV0.05): 156,3 
– muestra 6P  
 
h) promedio de la dureza (HV0.05): 157,9 
– muestra 7P  
 
 
i) promedio de la dureza (HV0.05): 157,0 
– muestra 8P  
 
 
Los valores promedios de microdureza vienen resumidos en la tabla 2.6 y el gráfico 2.7. 
 Passades  
ECAE 
Microdureses Vickers  HV0.05 Desviació Standard 
0 69,6 1,92 
1 139,4 4,54 
2 149,5 5,37 
3 151,4 3.03 
4 151,6 3.56 
5 152,9 2.87 
6 156,3 2.03 
7 157,9 1.78 
8 157,0 0.99 
Figura 2-5 – Representaciones 2D de los barridos de durezas efectuados en cortes transversales:  
 a) muestra inicial (0P),b) 1P, c) 2P, d) 3P, e) 4P, f) 5P, g) 6P, h) 7P, i) 8P. 
Tabla 2-6 – Tabla de los valores en promedio de las microdurezas Vickers HV0.05 de las muestras 
procesadas con ECAP (secciones transversales). Proyecto de David Patiño Ubia.  
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b) Secciones longitudinales: 
 
 
 
a) promedio de la dureza (HV0.05): 70,3 
– muestra original 
 
b) promedio de la dureza (HV0.05): 140,8 
– muestra 1P 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
c) promedio de la dureza (HV0.05: 147,5 
– muestra 2P 
 
d) promedio de la dureza (HV0.05): 152,7 
– muestra 3P 
 
Figure 2-7 –  representación gráfica de los valores de la tabla 2.6 
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e) promedio de la dureza (HV0.05): 151,4 
– muestra 4P 
 
f) promedio de la dureza (HV0.05): 153,6 
– muestra 5P 
 
  
g) promedio de la dureza (HV0.05): 154,6 
– muestra 6P 
 
h) promedio de la dureza (HV0.05): 157,7 
– muestra 7P 
 
 
i) promedio de la dureza (HV0.05): 157,0 
– muestra 8P 
Figura 2-8 – Representaciones 2D de los barridos de durezas efectuados en cortes longitudinales:  
 a) muestra inicial (0P),b) 1P, c) 2P, d) 3P, e) 4P, f) 5P, g) 6P, h) 7P, i) 8P. 
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Los valores promedios de microdureza vienen resumidos en la tabla 2.9 y el gráfico 2.10. 
Passades  
ECAE 
      Microdureses Vickers 
HV0.05 
Desviació Standard 
0 70,3 2,49 
1 140,8 1,17 
2 147,5 2,12 
3 152,7 1,77 
4 151,4 1,38 
5 153,6 1,18 
6 154,6 2,26 
7 157,7 1,36 
8 157,0 0,67 
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A partir de los valores obtenidos (para los cortes transversales y longitudinales de las 
muestras), se puede observar que la dureza se duplica en el primer pase de ECAP (1P), en 
comparación con la dureza de la muestra de referencia (Cu0P). No obstante, este aumento 
en la resistencia se va produciendo de forma escalonada en los demás pases de ECAP, 
hasta alcanzar un valor máximo en el séptimo pase. Finalmente en el pase 8, la dureza se 
mantiene con un valor similar al del pase anterior (7P) visualizándose una pequeña 
disminución. Por lo tanto, a partir de los valores obtenidos, se podría concluir que el 
Tabla 2-9 – Tabla de los valores en promedio de las microdurezas Vickers HV0.05 de las muestras 
procesadas con ECAP (secciones longitudinales). Proyecto de David Patiño Ubia. 
Figura 2-10 –  Representación gráfica de los valores de la tabla 2.9 
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aumento de resistencia se consigue con pocos pases de ECAE y aún podríamos pensar que 
un pase sería suficiente para alcanzar un valor de resistencia aceptable. 
Una constatación muy importante en el estudio de las microdurezas es que a medida 
que aumenta el número de pases, aparece una homogeneidad en cuanto a la distribución de 
la misma a lo largo de la superficie evaluada. Es decir que las durezas en varios puntos del 
corte (longitudinal o transversal) son muy parecidas.  
Se puede observar en el gráfico correspondiente a la probeta de corte transversal de la 
muestra de 1P que se produce un aumento notable de la dureza, pero se observa una región 
con valores superiores al resto de la probeta. Esta región es la zona de la muestra que se ha 
deformado más próxima al ángulo interno de intersección de los canales de extrusión, 
provocando una heterogeneidad en cuanto a la dureza. Este efecto disminuye a medida que 
incrementa el número de pase. 
Este hecho se valida mirando los valores de desviación estándar en la tabla 2.6, 
correspondiendo a los cortes transversales. En esta tabla se observa que a medida que 
aumenta el número de pases disminuye la desviación. En cambio los valores 
correspondientes a las secciones longitudinales son más homogéneos a lo largo de cada 
muestra. Si se observa la tabla 2.9 se puede observar que la desviación estándar se 
mantiene casi constante excepto para el último pase. 
Por lo tanto podemos concluir que aunque un pase de ECAP es suficiente para 
conseguir un aumento de dureza significativo (dos veces el valor de dureza de la muestra 
de referencia), es necesario la realización de varios pases para alcanzar una dureza 
homogénea a lo largo de la muestra, siendo 6 pases el número mínimo de pases para 
garantizar una homogeneidad mínima. 
 
2.3.2. Estudio de la microestructura: 
Para realizar el estudio microestructural se prepararon muestras metalográficamente de 
acuerdo a las siguientes pautas: 
Se desbastaron las muestras con papel abrasivo partiendo de mayor a menor 
granulometría siguiendo la secuencia: 400, 600 y 1200. Posteriormente se procedió a 
realizar el pulido de las probetas usando suspensiones de diamantes de diferente 
granulometría (6, 3, 1μm), para luego ser atacadas con un reactivo de cloruro férrico 
(FeCl2 5g, Alcohol etílico 96cc, HCl 2cc). 
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Para la observación de las microestructuras reveladas después del ataque se usó un 
Microscopio Óptico de Análisis de Imagen OLYMPUS GX5L. De las observaciones 
realizadas se puede concluir que la muestra de 1 pase presentaba una alta deformación lo 
que hace difícil realizar cualquier cálculo en cuanto a la medida de tamaño de grano (ver 
Figura 2.11). A partir de 2 pases fue complicado obtener imágenes que pudieran revelar la 
microestructura del material por esta técnica, de manera que para un mejor análisis se 
decidió hacer las observaciones de microestructuras por microscopia electrónica de 
transmisión. 
 
 
2.3.3. Preparación para el microscopio electrónico por transmisión: 
Tanto la preparación de las muestras, como la observación por Microscopia Electrónica 
de Transmisión, se ha realizado con los equipos de los Serveis Cientificotècnics (SCT de la 
Universitat de Barcelona (UB)). 
Para realizar una observación cuidadosa mediante Microscopia Electrónica de 
Transmisión  y para no introducir alteraciones en las muestras, hace falta realizar una 
preparación de la manera menos agresiva posible, puesto que las muestras a preparar son 
de unos 3mm de diámetro y previo a la etapa final de preparación por bombardeo iónico 
deben presentan un espesor de 30µm. 
 
 
Figura 2-11 –  Micrografía por microscopio óptico (x200) de una muestra de 1P 
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El proceso de preparación de la muestra para la correspondiente observación con el 
microscopio electrónico de transmisión, cuenta con tres etapas fundamentales: 
- corte, desbaste y pulido de la muestra 
- pulido cóncavo (Gatan Dimple Grinder Model 656) 
- adelgazamiento de la muestra por bombardeo iónico (Gatan Model 691 Precision 
Ion Polishing System) 
A continuación se explicara brevemente el proceso realizado en cada una de estas etapas. 
a) Corte, desbaste y pulido de la muestra: 
Se cortan discos de poco espesor y se desbastan hasta conseguir una muestra delgada 
de unos 100 µm aproximadamente, usando papeles abrasivos de menor granulometría entre 
600 a 1200. Mediante el uso de un troqueladora de punta de diamante se extraen de estas 
muestras discos más pequeños de una 3mm de diámetro. A partir de este momento es muy 
importante conservar ese diámetro ya que el porta muestras en el Microscopio Electrónico 
de Transmisión está preparado para insertar muestras de estas dimensiones. 
Finalmente, se monta la muestra a pulir en la superficie de un porta muestras cilíndrico 
metálico especial para esta etapa y se lleva a cabo un pulido. Con esta herramienta se 
controlan los micrómetros que se quieren rebajar hasta que la muestra llegue a unos 70 µm 
de espesor. Se utilizan papeles de desbaste de 15µm, 9µm y 3µm. 
b) Pulido Cóncavo: 
En esta etapa se usó el modelo Gatan Simple Grinder Model 656 (ver Figura 2.12). Y 
se siguieron los siguientes pasos para pulir la muestra mediante la pulidora cóncava: 
- Primero se monta la muestra a pulir en la superficie de un cilindro metálico (se 
pega con cera), el mismo tipo que el que se usa para el desbaste. El conjunto 
cilindro-muestra se encaja en un orificio adecuado en la pulidora cóncava. 
- Se mide el espesor de la muestra y se eligen los micrómetros que se quieren rebajar. 
- Se coloca el cilindro de manera que se pula el centro de la muestra 
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- Sobre la muestra se coloca la pasta de diamante (de 3µm y luego de 1µm) y dos 
gotas de lubricante especial 
- Se coloca la parte móvil de la pulidora cóncava sobre la muestra 
- Finalmente se enciende el equipo de manera que la rueda de la pulidora y el 
cilindro donde está montada la muestra giren y permanezcan en contacto, con 
objetivo final pulir el centro de la muestra. 
Esta etapa es importante porque proporciona un adelgazamiento central de la muestra, 
que permite luego un mejor pulido por bombardeo iónico. 
 
c) Adelgazamiento por bombardeo iónico (Gatan Model 694 Precision Ion 
Polishing System): 
En esta etapa se usó el modelo Gatan Model 691 Precision Ion Polishing System,  
llamado “PIPS” (ver Figura 2.13). Esta técnica de adelgazamiento se llama “Dual-ion 
beam thinning”. 
 
Figura 2-12 –  Imagen del modelo Gatan Dimple Grinder Model 656. (Imagen extraída de la dirección 
web http://www.gatan.com/specimenprep/656dimplegrinder.html)  
Figura 2-13 –  Imagen del modelo Gatan Model 691 Precision Ion Polishing System (Imagen extraída 
de la dirección web http://www.gatan.com/specimenprep/691_pips.html) 
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Se siguen los pasos siguientes para adelgazar la muestra mediante bombardeo iónico: 
- Primero se coloca la muestra a pulir en un porta muestras especial para el aparato. 
Se muestra abajo una imagen del porta muestra utilizado, llamado “porta  muestras 
de doble beco”. 
- La muestra se monta cuidadosamente sobre el porta muestra, como se indica en la 
figura 2.14. La muestra tiene que presentar un diámetro mínimo de 3mm de 
diámetro ya que sino no se puede montar bien. Existen también porta muestras con 
muelles pero en nuestro caso no se pueden usar porque producen un calentamiento 
de la muestra, fenómeno que es perjudicial para un posible crecimiento de la 
estructura de grano. perjudicable al buen estudio de la muestra puesto que provoca 
una recristalización de la muestra. 
 
 
 
- Se coloca el conjunto en el aparato PIPS, de forma que el porta muestras este 
paralelo al operario. En esta posición, se evita un desgaste del porta muestras por 
los haces de los cañones, puesto que los cañones se apagan cuando pasan los 
extremos del porta muestra. 
- Luego se realiza el vacío en el aparato y se baja el pistón que lleva al porta 
muestras. 
- Se selecciona la velocidad de giro del porta muestras (para nuestro trabajo 3 rpm). 
- Se selecciona el “ángulo de ataque” de los haces sobre la muestra y el potencial de 
aplicación. En nuestro caso 4.2 keV, con un ángulo de ataque de +4º para un cañón, 
Figura 2-14 –  Imagen del porta-muestras tipo “Glue Type DuoPost” utilizado en el aparato 
Gatan Model 691 Precision Ion Polishing System. (Imagen extraida de la 
dirección web http://www.gatan.com/specimenprep/pips_specimen_holders.htm) 
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y de -4º para el otro, por tal de pulir la muestra por encima y por debajo y tener una 
observación más fácil al microscopio. 
- Finalmente se selecciona el tiempo de bombardeo iónico, que varia mucho con la 
estructura del material (en promedio de 4 a 9 horas). El aparato se para cuando se 
ha hecho el agujero en la muestra o cuando se ha agotado el tiempo seleccionado. 
El sistema de adelgazamiento de la muestra por bombardeo iónico permite rebajar la 
muestra de forma segura sin alterar térmicamente la muestra. Se utiliza el proceso hasta 
conseguir un agujero en el centro de la muestra, lo que permite que en los bordes del 
agujero la muestra sea transparente a los electrones y por lo tanto observable con 
microscopia electrónica. Cuando está hecho el agujero la máquina detecta una intensidad 
de luz que atraviesa la muestra y lo que hace detener el proceso. 
El bombardeo iónico se realiza mediante dos cañones de argón, los cuales permiten 
crear dos haces de argón para el pulido de la muestra. Los parámetros fundamentales que 
se tiene que controlar en este proceso son los ángulos que presentan los haces sobre la 
muestra y los KeV de proyección sobre la muestra. Tanto los ángulos como los potenciales 
de aplicación se pueden regular en el aparato. 
Por otro lado, a la hora de realizar el bombardeo iónico es importante realizar un 
proceso de calibración del aparato antes de empezar el pulido de la muestra. Se trata de 
ajustar la cantidad de argón y de arreglar los haces de argón para que se haga la 
intersección en el centro del porta muestras y por lo tanto el bombardeo en el centro de la 
muestra. 
Lo que se busca con todos estos arreglos es tener una zona electrotransparente, llamada 
“playa” la más fina posible para la observación de la muestra en el Microscopio 
Electrónico de Transmisión. 
Los resultados de las diferentes micrografías  son presentados a continuación (Figura 
2.15). 
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a) Cu0P b) Cu1P 
  
c) Cu2P d) Cu3P 
  
e) Cu4P  f) Cu5P 
  
g) Cu6P h) Cu7P 
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i) Cu8P 
Comparando todas la micrografías, podemos realizar las siguientes conclusiones: 
- Una alta deformación es introducida en el primer pase de ECAP realizado y esta 
deformación se va acumulando en los pases consecutivos. 
- Esta alta deformación genera una disminución del tamaño de grano que se hace más 
notaria a medida que incrementa el número de pases. 
- La disminución del tamaño de grano se observa a partir del segundo pase lo que 
corresponde a las observaciones realizadas por microscopia óptica. 
- La equiaxialidad y la definición de los límites de granos también se mejoran con el 
aumento de los pases. 
- Una disminución significativa del tamaño de grano se obtiene después de 8 pases 
con respecto a la muestra original.  
Al contrario de lo esperado, con el cobre procesado a lo largo de los 8 pases de ECAE, 
se ha podido observar la formación de celdas de dislocaciones, lo que provocaría la 
formación de límites de granos de ángulo pequeño. Eso viene en contra del hecho que el 
cobre, material con baja energía de apilamiento, no puede presentar el fenómeno de 
restauración dinámica a lo largo de la deformación durante la extrusión.  
 
 
Figura 2-15 –  Micrografías de muestras por Microscopia Electrónica de muestras sin tratamiento 
térmico procesadas con ECAP: a) muestra inicial (0P),b) 1P, c) 2P, d) 3P, e) 4P, f) 5P,  
 g) 6P, h) 7P, i) 8P. 
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2.3.4. Determinación del tamaño de grano: 
Para la determinación del tamaño de grano se ha partido de la micrografías obtenidas 
por TEM. Realizando medidas de los diagonales de los granos con ayuda de un software de 
análisis fotográfico, se ha podido calcular el promedio de estos valores para cada grano, lo 
que ha permitido realizar una estadística ampliada con un número significativo de granos. 
En los gráficos presentados a continuación (Figura 2.16), se pueden observar los valores 
obtenidos para las muestras procesadas de 2 a 8 pases de ECAP a temperatura ambiente. 
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   g) 
De los gráficos de tamaño de granos mostrados en la figura 2.16, podemos observar 
como el tamaño de grano disminuye con el número de pases con respecto a la muestra 
original. En la figura 2.17, podemos visualizar de manera lineal como es esta disminución 
del tamaño y como se refleja la desviación estándar con respecto al número de pases. 
 
 
 
 
Figura 2-16 –  Representaciones gráficas de la repartición del tamaño de grano para muestras sin 
tratamiento térmico procesadas con ECAP: a)2P ,b) 3P, c) 4P, d) 5P, e) 6P, f) 7P, g) 8P 
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Figura 2-17 –  Representación gráfica del tamaño de grano con su desviación estandar en 
función del número de pases. 
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3. ESTUDIO DE LA ESTABILIDAD DE LA ESTRUCTURA 
CRISTALINA 
3.1. El fenómeno de recristalización 
[10]
:  
Cuando un metal es fuertemente trabajado en frío, mucha de la energía de deformación 
utilizada en la deformación plástica es almacenada en el metal en forma de dislocaciones y 
otras imperfecciones como defectos puntuales. 
Cuando un metal trabajado en frío es calentado hasta el intervalo de temperaturas de 
recuperación, que está justamente por debajo del intervalo de temperaturas de 
recristalización, se eliminan tensiones internas dentro del metal (ver Figura 3.1). Durante la 
recuperación, se suministra suficiente energía térmica como para permitir a las 
dislocaciones que se reordenen en configuraciones de menor energía (ver Figura 3.2). La 
recuperación de muchos metales trabajados en frío produce una estructura subgrano con 
fronteras de grano de pequeño ángulo. El proceso de recuperación se denomina 
poligonización y frecuentemente es un cambio estructural que precede a la recristalización. 
La energía interna del material recuperado es menor que la del estado de trabajado en frío, 
puesto que se aniquilan más dislocaciones o se transforman en configuraciones de menor 
energía por el proceso de recuperación. 
 
Figura 3-1 –  Efecto del recocido sobre la estructura y cambios de las propiedades de un metal trabajado 
en frío. 
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Calentando un metal trabajado en frío a una temperatura suficientemente alta se 
nuclean nuevos granos libres de deformación en la estructura de metal recuperado y 
comienzan a crecer formando una estructura recristalizada. Después de suficiente tiempo a 
la temperatura a la que tiene lugar la recristalización, la estructura de trabajo en frío es 
completamente reemplazada con una estructura de grano recristalizado. 
La recristalización ocurre por dos mecanismos principales: (1) un núcleo aislado puede 
expandirse dentro de un grano deformado, o (2) una frontera de grano de gran ángulo 
puede emigrar a una región más deformada del metal. En cada caso, la estructura del lado 
cóncavo de la frontera que se mueve está libre de deformación y tiene relativamente baja 
energía interna, mientras que la estructura del lado convexo de la intercara que se mueve 
está altamente deformada con una gran densidad de dislocaciones y gran energía interna. 
Por consiguiente, el crecimiento  de un nuevo grano en expansión durante la 
recristalización primaria conduce a una  disminución global en la energía interna del metal 
por la sustitución de regiones deformadas por regiones libres de deformación. 
Factores importantes que afectan al proceso de recristalización en metales y aleaciones 
son (1) la cantidad de deformación previa del metal, (2) la temperatura, (3) el tiempo, (4) el 
tamaño inicial del grano y (5) la composición del metal o aleación. La recristalización de 
un metal puede tener lugar en un intervalo de temperaturas, y este intervalo es dependiente 
en cierta forma del resto de variables. Por ello uno no puede referirse a la temperatura de 
recristalización de un metal en la misma forma que a la temperatura de un metal puro. 
Pueden realizarse las siguientes generalizaciones sobre el proceso de recristalización: 
Figura 3-2 –  Representación esquemática de la poligonización en un metal deformado. (a) Cristal de 
metal deformado mostrando las dislocaciones apiladas sobre los planos de deslizamiento, 
(b) Después del tratamiento térmico de recuperación, las dislocaciones se mueven para 
formar fronteras de grano de pequeño ángulo. 
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1. Se necesita una mínima cantidad de deformación para que sea posible la 
recristalización. 
2. Cuanto menor sea el grado de deformación (por encima del mínimo), 
mayor es la temperatura necesaria para producir la recristalización 
3. Aumentando la temperatura de recristalización disminuye el tiempo para 
completarlo. 
4. El tamaño final de grano depende principalmente del grado de 
deformación. A mayor grado de deformación menor será la temperatura 
de recocido para la recristalización y menor  será el tamaño de grano 
recristalizado. 
5. A mayor tamaño de grano inicial, mayor será la cantidad de deformación 
necesaria para producir una cantidad de recristalización equivalente. 
6. La temperatura de recristalización disminuye al aumentar la pureza del 
metal. La adición de aleaciones en forma de solución sólida siempre 
aumenta la temperatura de recristalización. 
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3.2. Tratamientos térmicos: 
El presente proyecto tiene como objetivo, teniendo en cuenta los estudios realizados 
anteriormente, estudiar la estabilidad de la estructura cristalina obtenida en las muestras 
procesadas por ECAP de 1 a 8 pases. 
De las muestras procesadas de ECAP de 1 a 8 pases se cortaron discos de 
aproximadamente 3mm de espesor con la finalidad de hacer distintos tratamientos. Se 
aplicó la siguiente matriz de ensayos (Tabla 3.3). 
Número 
de pases 
Temperatura 
1 100ºC 200ºC 300ºC 400ºC 500ºC 600ºC 
2 100ºC 200ºC 300ºC 400ºC 500ºC 600ºC 
3 100ºC 200ºC 300ºC 400ºC 500ºC 600ºC 
4 100ºC 200ºC 300ºC 400ºC 500ºC 600ºC 
5 100ºC 200ºC 300ºC 400ºC 500ºC 600ºC 
6 100ºC 200ºC 300ºC 400ºC 500ºC 600ºC 
7 100ºC 200ºC 300ºC 400ºC 500ºC 600ºC 
8 100ºC 200ºC 300ºC 400ºC 500ºC 600ºC 
Para cada tratamiento la muestra se introduce en un horno tubular HOBERSAL ST16 
(horno mufla). Una vez alcanzada la temperatura permanecen dentro del horno por 30 
minutos, luego son extraídas y templadas en agua fría. 
3.3. Preparación de las muestras: 
Hechos todos los tratamientos mencionados arriba, se encastaron las muestras en una 
encastadora automática STRUERS LABOPRESS-3, puesto que por su tamaño son difíciles 
de manipular. Al encastar, la muestra sufre un calentamiento a 180ºC durante 5 minutos. 
Por lo tanto las muestras tratadas a 100ºC fueron encastadas en una resina en frío para 
evitar alguna alteración debida a la temperatura. De cada condición se hicieron 2 muestras, 
una para mediciones de micro dureza y la otra para el estudio de la microestructura. 
Todas las muestras tratadas a 100ºC, a excepción de las muestras de 1 pase y 2 pases, 
no pudieron ser caracterizadas con el microscopio óptico, de manera tal que se necesitó 
Tabla 3-3 –  Representación de los tratamientos térmicos efectuados. 
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preparar las muestras de 3, 4, 5, 6, 7 y 8 pases para analizarlas vía TEM. El resto de las 
muestras tratadas para las diferentes condiciones fueron observadas vía miscrocopía óptica. 
La preparación de las muestras para el análisis por microscopía óptica y de transmisión 
se realizó bajo las condiciones mencionas en apartado anterior. 
3.4. Resultados: 
3.4.1. Microdurezas: 
Se midieron las durezas de todas las muestras tomando 15 puntos a lo largo de un 
diámetro de la probeta y realizando 3 barridos paralelos. Se volvieron a medir las durezas 
de las muestras de 25ºC para confirmar las medidas previas (ver Tabla 3.4). 
A continuación se presentan las valores promedios de microdurezas en las tablas 3.4 y 
3.5 y los gráficos a “temperatura constante” en los gráficos de la figura 3.6. 
Adicionalmente en la figura 3.7 tenemos un gráfico resumen de todos los valores de 
microdurezas obtenidos para las distintas temperaturas donde podemos apreciar claramente 
la variación de ésta a medida de que ocurre un incremento de la temperatura para los 
diferentes tratamientos y muestras ensayadas.  
Finalmente en la figura 3.8 podemos observar las variaciones de los valores de 
microdurezas con respecto a la temperatura para cada número de pases y en la figura 3.9 se 
muestra un gráfico resumen de todos los valores obtenidos para los diferentes pases. 
número de 
pases ECAE 
temperatura del tratamiento térmico (ºC) 
  
25 100 200 300 
dureza 
(HV) 
desviación 
(HV) 
dureza 
(HV) 
desviación 
(HV) 
dureza 
(HV) 
desviación 
(HV) 
dureza 
(HV) 
desviación 
(HV) 
1 139,4 4,54 123,2 3,3 121,4 7,8 64,1 3,2 
2 149,5 5,37 128,7 8,7 82,4 9,8 67,9 5,1 
3 151,4 3,03 138,25 9 77,9 2,3 69,7 1,6 
4 151,6 3,56 142,6 4,8 77,5 5,1 73,9 3,8 
5 152,9 2,87 143,4 5,3 76,2 0,8 74,3 2,6 
6 156,3 2,03 143,1 7,1 73,2 3,3 74,8 1,7 
7 157,9 1,78 144,4 3,8 75,5 1,3 75,2 3,4 
8 157 0,99 140 7,3 76,1 2,7 74,7 2,7 
 
 
Tabla 3-4 –  Valores de durezas HV0.05 obtenidas para cada muestra. (sin tratamiento, 
tratamiento de 100ºC, 200ºC, 300ºC) 
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número de 
pases ECAE 
temperatura del tratamiento térmico (ºC) 
  
400 500 600 
dureza 
(HV) 
desviación 
(HV) 
dureza 
(HV) 
desviación 
(HV) 
dureza 
(HV) 
desviación 
(HV) 
1 61,3 1,8 60,6 2,2 56,2 1,7 
2 64,4 2,8 65,7 3,1 58,8 2,2 
3 62,6 2,0 64,9 3,7 62,5 3,4 
4 62,3 2,3 65,5 2,7 63,7 3,5 
5 63,0 3,1 67,2 2,1 64,2 2,8 
6 63,4 2,4 68,3 2,1 65,1 2,5 
7 63,6 2,7 68,5 1,9 63,7 2,6 
8 62,7 3,2 67,9 3,5 64,3 3,5 
a) Gráficos para una temperatura dada: 
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   c)      d) 
Tabla 3-5 –  Valores de durezas HV0.05 obtenidas para cada muestra (tratamientos de 400ºC, 
500ºC, 600ºC). 
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   e)      f) 
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Figura 3-6 –  Representaciones gráficas de las microdurezas vs el número de pase para cada 
tratamiento térmico: a) sin tratamiento (25ºC) ,b) 100ºC, c) 200ºC, d) 300ºC,  
 e) 400ºC, f) 500ºC, g) 600ºC.   
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b) Gráficos para una deformación inicial dada (número de pases fijo): 
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   a)      b) 
Figura 3-7 –  Representación gráfica global de las microdurezas vs el número de pase 
para cada tratamiento térmico. 
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   c)      d) 
0 100 200 300 400 500 600
0
20
40
60
80
100
120
140
160
180
D
u
re
z
a
 (
H
V
)
Temperatura (ºC)
 5 pases
Dureza Vs Temperatura (5 pases)
 
0 100 200 300 400 500 600
0
20
40
60
80
100
120
140
160
180
D
u
re
z
a
 (
H
V
)
Temperatura (ºC)
 6 pases
Dureza Vs Temperatura (6 pases)
 
   e)      f) 
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   g)      h) 
 
Figura 3-8 –  Representaciones gráficas de las microdurezas vs la temperatura para cada nivel de 
deformación inicial: a) 1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P.   
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 De los gráficos observados podemos llegar a las siguientes conclusiones: 
- Existe un fenómeno asociado a la mayoría de los pases que ocurre entre los 100 y 
200ºC, este fenómeno trae como consecuencia que a medida que se incrementa la 
temperatura aumenta significativamente el tamaño de grano y que para las muestras 
de 2 a 8 pases ocurre una caída de dureza obtenida después de aplicar el proceso de 
ECAP al alcanzar los 200 ºC. 
- El nivel de deformación alcanzado para cada pase parece jugar un papel no muy 
importante durante los tratamientos térmicos en cuanto a propiedades de dureza. 
Aunque a medida que aumenta el numero de pases aumenta la homogeneidad de la 
dureza en las muestras ensayadas, una vez tratadas térmicamente a 200ºC el valor 
de la dureza (para la mayoría de las muestras (excepto para 1 pase)) cae hasta 
alcanzar casi los valores de la dureza de la muestra original. 
- Este cambio significativo de la dureza entre los 100 y 200ºC esta asociado a las 
temperaturas de recristalización. 
Figura 3-9 –  Representación gráfica global de las microdurezas vs la temperatura para cada 
nivel de deformación inicial (número de pases ECAE). 
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De manera general: 
Al calentar las entre 25ºC y 100ºC no se produce ningún cambio significativo en cuanto 
a valores de dureza. 
Al calentar las muestras entre 100ºC y 200ºC (ver Figura 3.6 gráficos b y c) la dureza 
cae de 145 HV a 80HV, excepto para la muestra de 1 pase que conserva una dureza alta. 
Este hecho deja suponer que se ha producido un fenómeno de recristalización o de 
crecimiento de grano 
Al calentar por encima de 200ºC, el comportamiento es similar independientemente de 
la temperatura de tratamiento, la dureza alcanza valores cercanos a 70 HV sin diferencias 
significativas con respecto al número de pases inicial de la muestra. 
No obstante la muestra de un pase no sufre esta caída de dureza entre 100ºC y 200ºC, 
sino entre 200ºC y 300ºC, lo que nos permite decir que a medida que incrementa la 
deformación de los materiales menores serán las temperaturas necesarias para alcanzar la 
recristalización en la estructura. 
 
3.4.2. Estudio de la estructura cristalina: 
A continuación se verán una muestra de las fotos obtenidas por microscopía óptica y 
electrónica de transmisión (ver Figuras 3.10, 3.11, 3.12, 3.13, 3.14, 3.15, 3.16) de las 
muestras procesadas por ECAP de 1 a 8 pases y de los distintos tratamientos térmicos 
realizados a estas muestras a las distintas temperaturas. 
a) Observación de la estructura: 
- Muestras sin tratamiento térmico 
Se puede observar la estructura de la muestra original (0 pase), y se comprueba que el 
estado inicial son granos equiaxiales, y que la microestructura es bastante homogénea. 
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a) 25ºC – 0 pase (x100) b) 25ºC – 1 pase (x7100) 
  
c) 25ºC – 2 pases (x7100) d) 25ºC – 3 pases (x9300) 
  
e) 25ºC – 4 pases (x9300) f) 25ºC – 5 pases (x7100) 
  
g) 25ºC – 6 pases h) 25ºC – 7 pases 
Estudio del efecto de la temperatura sobre la microestructura y propiedades mecánicas 
 de cobre puro procesado con ECAP  Pag. 55 
 
 
 
 
i) 25ºC – 8 pases (x13000) 
 
- Muestras con tratamiento de 30 minutos a 100ºC  
  
a) 100ºC – 1 pase (x200) b) 100ºC – 2 pase (x500) 
 
 
c) 100ºC – 3 pases (x7100) d) 100ºC – 4 pases  (x7100) 
Figura 3-10 –  Micrografías de muestras por Microscopia Electrónica de muestras sin tratamiento 
térmico procesadas con ECAP: a) muestra inicial (0P),b) 1P, c) 2P, d) 3P, e) 4P, f) 5P, g) 6P, 
h) 7P, i) 8P. 
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e) 100ºC – 5 pases (x5300) f) 100ºC – 6 pases (x7100) 
 
 
g) 100ºC – 7 pases (x7100) h) 100ºC – 8 pases (x7100) 
 
Figura 3-11 –  Micrografías obtenidas por microscopía óptica ( a) y b) ), y por microscopía 
electrónica ( fotos c) a h) ) de muestras tratadas termicamente a 100ºC: a) 1P ,b) 2P, 
c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P.   
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- Muestras con tratamiento de 30 minutos a 200ºC  
  
a) 200ºC – 1 pase (x200) b) 200ºC – 2 pases (x500) 
  
c) 200ºC – 3 pases (x500) d) 200ºC – 4 pases (x500) 
  
e) 200ºC – 5 pases (x500) f) 200ºC – 6 pases (x500) 
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g) 200ºC – 7 pases (x500) h) 200ºC – 8 pases (x1000) 
 
- Muestras con tratamiento de 30 minutos a 300ºC  
  
a) 300ºC – 1 pase (x100) b) 300ºC – 2 pases (x500) 
  
c) 300ºC – 3 pases (x500) d) 300ºC – 4 pases (x500) 
Figura 3-12 –  Micrografías obtenidas por microscopía óptica de muestras tratadas termicamente 
a 200ºC: a) 1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P.   
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e) 300ºC – 5 pases (x500) f) 300ºC – 6 pases (x500) 
  
g) 300ºC – 7 pases (x500) h) 300ºC – 8 pases (x1000) 
- Muestras con tratamiento de 30 minutos a 400ºC  
  
a) 400ºC – 1 pase (x500) (electropulido) b) 400ºC – 2 pases (x500) 
Figura 3-13 –  Micrografías obtenidas por microscopía óptica de muestras tratadas termicamente 
a 300ºC: a) 1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P.   
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c) 400ºC – 3 pases (x500) d) 400ºC – 4 pases (x500) 
  
e) 400ºC – 5 pases (x500) f) 400ºC – 6 pases (x500) 
  
g) 400ºC – 7 pases (x500) h) 400ºC – 8 pases (x200) 
 
Figura 3-14 –  Micrografías obtenidas por microscopía óptica de muestras tratadas termicamente 
a 400ºC: a) 1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P.   
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- Muestras con tratamiento de 30 minutos a 500ºC  
  
a) 500ºC – 1 pase  (x100) b) 500ºC – 2 pases  (x200) (electropulido) 
  
c) 500ºC – 3 pases (x200) (electropulido) d) 500ºC – 4 pases (x500) 
  
e) 500ºC – 5 pases (x100) f) 500ºC – 6 pases (x100) 
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g) 500ºC – 7 pases (x200) h) 500ºC – 8 pases (x100) 
 
- Muestras con tratamiento de 30 minutos a 600ºC 
  
a) 600ºC – 1 pase (x100) b) 600ºC – 2 pases (x500) 
  
c) 600ºC – 3 pases (x100) d) 600ºC – 4 pases (x100) 
Figura 3-15 –  Micrografías obtenidas por microscopía óptica de muestras tratadas termicamente 
a 500ºC: a) 1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P.   
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e) 600ºC – 5 pases (x100) f) 600ºC – 6 pases (x50) 
  
g) 600ºC – 7 pases  (x200) (electropulido) h) 600ºC – 8 pases (x100) 
De las fotomicrografías mostradas podemos llegar a las siguientes conclusiones: 
A partir de los 200ºC todas las estructuras pueden ser observadas mediante un 
microscopio óptico lo que es indicativo que un crecimiento del tamaño de grano 
significativo ocurre durante esta temperatura. 
A medida que aumentan las temperaturas de tratamiento, aumenta la velocidad de 
crecimiento de grano, esto esta directamente asociado a las deformaciones acumuladas a 
medida que aumenta el número de pases. 
El fenómeno de recristalización está presente entre los 100 y 200ºC para las muestras 
de 2 a 8 pases de ECAP y entre los 200 y 300ºC para las muestra de 1 pase y esto queda 
claramente demostrado cuando vemos las micrografías de las diferentes muestras en la 
cuales se puede observar la aparición de nuevos granos, grandes y equiáxicos. 
Figura 3-16 –  Micrografías obtenidas por microscopía óptica de muestras tratadas termicamente 
a 600ºC: a) 1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P.   
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Al incrementar el número de pases y la temperatura del tratamiento térmico, el 
fenómeno de recristalización y crecimiento de granos es más pronunciado. Debido a las 
altas deformaciones alcanzadas, se observa la aparición de una estructura bimodal 
(combinación de granos pequeños y granos grandes). Se puede atribuir a que no existe una 
deformación homogénea de material, fenómeno que no puede ser detectado con precisión 
mediante el estudio de microdurezas del material. 
 
b) Influencia sobre el tamaño de grano: 
Para obtener los gráficos siguientes, se ha utilizado el software Buehler Omnimet que 
permite, a partir de una versión marcada en una transparencia de los límites de granos, 
obtener datos como el área de cada grano, el diámetro circular equivalente, el parámetro 
ASTM E112 -96.  
De estos valores obtenidos se hicieron los histogramos siguientes (ver Figuras 3.17, 
3.18, 3.19, 3.20, 3.21, 3.22, 3.23): 
- Muestras iniciales: 
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   c)      d) 
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   e)      f) 
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   g) 
 
Figura 3-17 –  Representaciones gráficas de la repartición del tamaño de grano para muestras sin 
tratamiento térmico procesadas con ECAP: a) 2P,b) 3P, c) 4P, d) 5P, e) 6P, f) 7P, g) 8P 
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- Muestras que han sufrido un tratamiento de 30 minutos a 100ºC: 
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   c)      d) 
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   e)      f) 
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   g)      h) 
- Muestras que han sufrido un tratamiento de 30 minutos a 200ºC: 
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Figura 3-18 –  Representaciones gráficas de la repartición del tamaño de grano para muestras tratadas 
a 100ºC: a)1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P. 
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Figura 3-19 –  Representaciones gráficas de la repartición del tamaño de grano para muestras tratadas 
a 200ºC: a)1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P. 
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- Muestras que han sufrido un tratamiento de 30 minutos a 300ºC: 
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- Muestras que han sufrido un tratamiento de 30 minutos a 400ºC: 
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Figura 3-20 –  Representaciones gráficas de la repartición del tamaño de grano para muestras tratadas 
a 300ºC: a)1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P. 
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Figura 3-21 –  Representaciones gráficas de la repartición del tamaño de grano para muestras 
tratadas a 400ºC: a)1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P. 
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- Muestras que han sufrido un tratamiento de 30 minutos a 500ºC: 
0 10 20 30 40 50 60 70 80
0
5
10
15
20
25
F
ra
c
c
ió
n
 r
e
la
ti
v
a
 (
p
o
rc
e
n
ta
je
)
Tamaño de grano (µm)
Repartición del tamaño de grano (500ºC - 1 pase)
 
0 10 20 30 40 50 60 70 80
0
5
10
15
20
25
F
ra
c
c
ió
n
 r
e
la
ti
v
a
 (
p
o
rc
e
n
ta
je
)
Tamaño de grano (µm)
Repartición del tamaño de grano (500ºC - 2 pases)
  
   a)      b) 
0 20 40 60 80 100 120 140
0
5
10
15
20
25
F
ra
c
c
ió
n
 r
e
la
ti
v
a
 (
p
o
rc
e
n
ta
je
)
Tamaño de grano (µm)
Repartición del tamaño de grano (500ºC - 3 pases)
 
0 20 40 60 80 100 120 140
0
5
10
15
20
25
F
ra
c
c
ió
n
 r
e
la
ti
v
a
 (
p
o
rc
e
n
ta
je
)
Tamaño de grano (µm)
Repartición del tamaño de grano (500ºC - 4 pases)
  
   c)      d) 
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
5
10
15
F
ra
c
c
ió
n
 r
e
la
ti
v
a
 (
p
o
rc
e
n
ta
je
)
Tamaño de grano (µm)
Repartición del tamaño de grano (500ºC - 5 pases)
 
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
5
10
15
F
ra
c
c
ió
n
 r
e
la
ti
v
a
 (
p
o
rc
e
n
ta
je
)
Tamaño de grano (µm)
Repartición del tamaño de grano (500ºC - 6 pases)
  
   e)      f) 
Estudio del efecto de la temperatura sobre la microestructura y propiedades mecánicas 
 de cobre puro procesado con ECAP  Pag. 73 
 
 
 
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
5
10
15
F
ra
c
c
ió
n
 r
e
la
ti
v
a
 (
p
o
rc
e
n
ta
je
)
Tamaño de grano (µm)
Repartición del tamaño de grano (500ºC - 7 pases)
 
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
5
10
15
F
ra
c
c
ió
n
 r
e
la
ti
v
a
 (
p
o
rc
e
n
ta
je
)
Tamaño de grano (µm)
Repartición del tamaño de grano (500ºC - 8 pases)
 
   g)      h) 
 
- Muestras que han sufrido un tratamiento de 30 minutos a 600ºC: 
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Figura 3-22 –  Representaciones gráficas de la repartición del tamaño de grano para muestras tratadas 
a 500ºC: a)1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P. 
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Figura 3-23 –  Representaciones gráficas de la repartición del tamaño de grano para muestras 
tratadas a 600ºC: a)1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P. 
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A continuación se ha representado el tamaño de grano en promedio con su desviación 
estandar (Figura 3.24). Se observa para los tratamientos de temperatura igual o superior a 
400ºC la estructura bimodal (muy grande desviación que traduce la coexistencia en la 
muestra de granos muy pequeños de origen la deformación incial, y de granos muy grandes 
nacidos de la recristalización de granos pequeños). 
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A partir de los gráficos observados de la repartición de los tamaños de grano (ver 
Figuras 3.17, 3.18, 3.19, 3.20, 3.21, 3.22, 3.23) podemos llegar a las siguientes 
conclusiones: 
Si se observa la evolución del crecimiento de tamaños de granos para muestras en cada 
pase, se puede apreciar, que independientemente de la deformación alcanzada en cada 
pase, que a medida que aumenta la temperatura, el grafico de repartición del tamaño de 
grano se desplaza hacia la derecha. Es decir que cuanto más alta es la temperatura, mayor 
será el tamaño de grano reportado, donde inclusive existe la aparición de una estructura 
bimodal (microestructuras donde coexisten granos muy pequeños con origen la 
deformación inicial, y granos muy grandes resultados del fenómeno de recristalización). 
Figura 3-24 –  Representaciones gráficas de la evolución del tamaño de grano con el número de 
pases para cada tratamiento térmico: a) sin tratamiento (25ºC) ,b) 100ºC, c) 200ºC, d) 
300ºC, e) 400ºC, f) 500ºC, g) 600ºC.   
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Si observamos la evolución a temperatura fija y miramos la evolución de la repartición 
con el número de pases, se ve, para temperaturas bajas (100ºC, 200ºC, 300ºC), que a 
medida que va aumentando el número de pases el gráfico se desplaza hacia la izquierda, es 
decir que el tamaño en promedio se hace más pequeño. La evolución del tamaño de grano 
a bajas temperaturas se parece a la evolución a temperatura ambiente: la deformación 
resultante del proceso ECAE proporciona un refinamiento del grano. 
Al contrario, para temperaturas más altas (400ºC, 500ºC, 600ºC), se produce un 
fenómeno diferente. A partir de una cierta tasa de deformación, parece que la deformación 
acumulada favorece la recristalización (los granos pequeños se juntan para formar granos 
más grandes). Este proceso ocurre después de un tratamiento a 400ºC para las muestras 
teniendo una deformación inicial superior o igual a  5 pases, a partir de 3 pases para una 
temperatura de 500ºC y para todas las muestras cuando se hizo el tratamiento a una 
temperatura de 600ºC. 
Para corroborar los resultados obtenidos de los diferentes tratamientos térmicos en las 
caracterizaciones realizadas, se ha recurrido a una técnica de caracterización térmica que 
puede aportar datos importante sobre la recristalización y el crecimiento de granos para las 
muestras ensayadas por ECAP y esto se explicará en el siguiente apartado. 
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4. ENSAYOS DE DSC (DIFFERENTIAL SCANNING 
CALORIMETRY) 
4.1. Teoria: 
La calorimetría de barrido diferencial es una técnica térmica en la que se miden las 
diferencias en la cantidad de calor aportado a un material y a una referencia en función de 
la temperatura de la muestra cuando las dos están sometidas a un programa de temperatura 
controlado. La calorimetría de barrido diferencial es un método calorimétrico en el que se 
miden diferencias de energía y ha sido hasta ahora el método más ampliamente utilizado de 
todos los métodos térmicos. 
En el DSC de flujo de calor, se mide la diferencia en cantidad de calor que fluye hacia 
la muestra y hacia la referencia cuando la temperatura de la muestra se aumenta (o 
disminuye) linealmente.  
El DSC de flujo de calor: 
La Figura 4.1  muestra un esquema de una celda de DSC de flujo de calor comercial. El 
calor fluye tanto hacia la muestra como hacia el material de referencia a través de un disco 
termoeléctrico calentado eléctricamente. Los platillos pequeños de aluminio para la 
muestra y la referencia se colocan sobre plataformas elevadas formadas en el disco. El 
calor se transfiere a través de los discos hacia la muestra y la referencia a través de los dos 
platillos. La diferencia entre el flujo de calor hacia la muestra y la referencia se controla 
mediante unos termopares de superficie de Chromel/constantan formados por la unión 
entre la plataforma de constantan y los discos de Chromel- sujetados a la parte inferior de 
la plataforma. Se puede demostrar que la diferencia entre la cantidad de calor que fluye 
hacia los dos platillos es directamente proporcional a la diferencia en la salida en las dos 
uniones del termopar. La temperatura de la muestra se estima por la unión colocada debajo 
del disco de la muestra. 
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Está técnica es ampliamente usada en la caracterización de muchos materiales, por eso 
para estudiar la estabilidad del tamaño de grano obtenido por procesos de deformación 
plástica severa como ECAP, es un buena herramienta.  
Determinar las temperaturas a las cuales ocurren transformaciones como el crecimiento 
de granos es uno de los objetivos de este proyecto. Por ende, se han preparado muestras de 
Cu de 1 a 8 pases y se ha sometido a un calentamiento a en un DSC a 10 ºC/min hasta una 
temperatura de 600 ºC y se han analizados las transformaciones ocurridas, calculando las 
respectivas energías a las cuales ocurres estos procesos. 
Al cortar las muestras se ha intentado tener una masa de material similar. Antes del 
ensayo las muestras fueron limpiadas con una solución de ácido nítrico al 15% para 
eliminar algún componente de oxidación sobre la muestra. 
Las muestras fueron introducidas en las cápsulas de Aluminio, las cuales fueron 
selladas. Se hizo un agujero para que pueda circular el flujo de calor y de argon. 
 
 
 
Figura 4-1 –  Esquema de una celda de DSC de flujo de calor (Cortesía DuPont Instrument Systems, 
Wilmington, DE.) 
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4.2. Resultados: 
Los resultados obtenidos en los diferente DSC se presentan en los gráficos de la figura 
4.3. Observamos transformaciones para las diferentes muestra de Cu entre los 160ºC y 
220ºC, donde la aparición de un proceso de baja energía esta claramente definido a estas 
temperaturas. Comparando estos resultados con otros reportados por la literatura, podemos 
visualizar una buena correlación de los datos. Las transformaciones a más altas 
temperaturas están asociadas a las muestras de cobre de menos pases, es decir que el 
incremento de la deformación en las muestras a medidas que  aumenta el número de pases 
puede influir en la disminución de una posible temperatura de recristalización (ver tabla 
4.2). 
 
Número E Jg-1 To ºC Tp ºC 
1 0.4 208.98 243.6 
2 0.32 222.98 228.76 
3 0.48 190.98 204.57 
4 0.61 189.36 202.95 
5 1.39 172.83 190.58 
6 0.81 181.91 196.5 
7 0.68 176.61 183.47 
8 0.88 175.33 190.82 
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   a)      b) 
Tabla 4-2 –  Tabla de resultados de los ensayos de DSC. Aparecen las temperaturas de recristalización. 
E: Energía requerida para la 
recristalización 
To: Temperatura de inicio de la 
recristalización 
Tp: Temperatura donde se encuentra 
el máximo de energía requerida 
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   c)      d) 
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   e)      f) 
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   g)      h) 
Figura 4-3 –  Representaciones gráficas de los ensayos de DSC (flujo de calor vs Temperatura) : 
a)1P ,b) 2P, c) 3P, d) 4P, e) 5P, f) 6P, g) 7P, h) 8P. 
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Cabe destacar que las variaciones (desplazamiento) de las líneas de base son debidas a 
una calibración del equipo o del programa, pero que no alteran en nada el resultado final. 
Las temperaturas To que aparecen en la tabla 4.2 son las temperaturas asociadas al  
comienzo del proceso de recristalización. Entonces se verifica que el proceso de 
recristalización ocurre más temprano (a temperatura más baja) para las muestras que 
sufrieron mayores deformaciones debido al número de ECAP. 
Estos resultados confirman los resultados de microdurezas y de repartición del tamaño 
de grano que hemos obtenido, a saber que el proceso de recristalización ocurre a una 
temperatura comprendida entre 100ºC y 200ºC para las muestras de 2 pases a 8 pases,  y a 
una temperatura entre 200ºC y 300ºC para la muestra de 1 pase. 
Como conclusión de las microdurezas y de la repartición de granos, se deduce que el 
proceso de recristalización ocurre entre 100ºC y 200ºC. No obstante el experimento del 
DSC da una temperatura mayor (220ºC) para la muestra de 2 pases, esto se podría atribuir 
a que a la hora de realizar el experimento la masa de la muestra pesada fue 
significativamente menor al resto de las muestras analizadas y el proceso asociado al 
calentamiento que se diferencia claramente para los otros ensayos, no se observa con 
claridad en este caso. Habría que repetir este experimento con una muestra de mayor masa 
para ver si habrá alterado o no los resultados obtenidos. 
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CONCLUSIONES 
El proceso de Equal Channel Angular Pressing es un proceso que ofrece una alternativa 
para la producción de estructuras de grano ultrafino con gran eficiencia. 
Debido a que no existen cambios significativos en las dimensiones del material y al 
incremento producido en las propiedades mecánicas, este proceso es una técnica atractiva 
para el procesado de materiales metálicos. 
La homogeneidad de las durezas de las muestras sometidas a ECAP de 1 a 8 pases se 
alcanza a medida que incrementa el número de pases. Sin embargo un aumento 
significativo de la dureza se observa a partir del primer pase de ECAP. 
Un alto refinamiento de la estructura de grano es conseguido después de 8 pases de 
ECAP, lo que genera mejoras significativas en las propiedades mecánicas del material. 
Al aplicar tratamientos térmicos a diferentes temperaturas, se observa que para la 
mayoría de las muestras observadas la temperatura de recristalización se alcanza hacia los 
200ºC. 
A partir de 200ºC las propiedades mecánicas alcanzadas disminuyen significativamente 
y se genera un cambio del tamaño de grano obtenido por la deformación, debido a un 
proceso de recristalización. 
En algunas muestras procesadas después de los tratamientos térmicos realizados se 
pudo observar la aparición de una estructura bimodal (combinación de granos muy 
pequeños con granos muy grandes). 
Los valores obtenidos de los ensayos de DSC para la determinación de las temperaturas 
de recristalización demuestran una buena relación con los resultados obtenidos mediante 
las medidas de durezas y tamaño de grano. 
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PRESUPUESTO 
Para poder realizar el proceso ECAE, son necesario dos elementos fundamentales: la 
prensa y la matriz. Tanto la prensa como la matriz tienen que ser concebidas para aguantar 
el esfuerzo que suponen los sucesivos pases de ECAE. Por este motivo la prensa tendrá 
que proporcionar unas 80 toneladas de presión, y la matriz tendrá que estar preparada con 
materiales de muy buenas propiedades mecánicas para resistir al pase del material. El 
tercero elemento imprescindible es el lubricante necesario para el pase del material a través 
de los canales. Finalmente son necesarios punzones para pasar el material, que tienen que 
ser rectificados y de muy buena calidad para no doblarse entre el esfuerzo de la prensa de 
empuje y el esfuerzo de resistencia que cree el material. 
En el presupuesto que se presenta más adelante, cabe destacar que se puso el precio 
inicial de estos cuatros elementos (matriz, prensa, lubricante y punzones), pero que no han 
sido comprado especialmente para este proyecto y que han sido utilizados para otros 
proyectos también y que se reutilizarán. Entonces el precio no es muy real, pero como no 
se conoce el tiempo supuesto de vida de esos aparatos se les puso como material de base. 
El material estudiado son barras de cobre comercial puro (99.96%), de longitud de 60 
mm y de 10mm de diámetro. Por otro lado para el estudio de las microestructuras, se 
realizaron preparaciones metalográficas de cada una de las muestras. Aquí se realizaron los 
respectivos cortes, desbastes, pulidos y ataques químicos de las muestras. La preparación 
de cada muestra supone unas 3 horas de trabajo 
En el caso particular de las muestras estudiadas mediante Microscopia Electrónica de 
Transmisión, se suman al tiempo de 3 horas de preparación 10 horas más para el pulido 
cóncavo y el pulido iónico (PIPS) (2 horas de pulido cóncavo y 8 horas de pulido iónico), y 
todavía 2 horas más para la observación de las muestras en el microscopio. 
Al cabo de esto se trataron las imágenes, con el software Buehler Ominmet para les 
fotografías por microscopio óptico y con un sofware para fotografías para las por 
microscopio electrónico. 
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El estudio de las microdurezas Vickers (HV0.05) se realizó con el microdurometro 
Akashi (“Akashi Hardness Testing Machine”), y se necesitó una sesión de 30 minutos para 
cada muestra.  
El número total de muestras estudiadas es de 48 muestras (6 temperaturas por 8 pases), 
cuyas 42 fueron estudiadas mediante microscopia óptica, y 6 mediante microscopia 
electrónica. 
Todos los gráficos fueron dibujados con la ayuda del software Origin 7.0. 
A continuación se presenta el presupuesto total que se divide entre el precio del 
material, de los equipos utilizados con respecto al tiempo de utilización, de los 
tratamientos hechos, etc.  
a) Coste del material de base: (Ver tabla 1) 
Material  utilizado 
Barras de cobre comercial puro 
Prensa (4000€) 
Matriz y punzones (5200 €) 
Lubricante (MoS2) 
Disco para cortar 
Papeles de desbaste (P400, P600, P1200  (Grit Guide FEPA 
(Europe)). 
Paños de pulir 
Suspensión de pasta de diamante de 6 y 1 µm (pulido) 
Baquelita (embutición) 
Porta-muestres para el PIPS 
Bata de laboratorio 
Reactivos de ataque químico 
etc 
TOTAL 12000 € 
b) Preparación y estudio de las muestras: (Ver tablas 2 y 3) 
Se realizaron tratamientos térmicos de homogeneización previos a los ensayos (de 
larga duración), y tratamientos térmicos para el estudio de la estabilidad de la estructura 
cristalina (de corta duración). 
 
Tabla 1 –  Estimación del coste del material utilizado 
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Se atribuye a los tratamientos de larga duración un precio de 20€ y a los tratamientos de 
corta duración un precio de 10€. 
Entonces el precio total sale a: 2*20 + 6*10 = 100 € 
Aparatos 
utilizados 
Precio 
aproximado 
del aparato 
(€) 
Duración 
supuesta 
de vida 
(horas) 
Precio 
horario 
de la 
maquina 
(€/h) 
Número 
de 
muestras 
Horas 
de 
trabajo 
por 
muestra 
Coste (€) 
relacionado 
con el 
equipo 
Cortadora modelo 
Struers   
Accutom-50 
2000 8 000 0.25 16 1 4 
Encastadora   
Struers 
Labopress-3 
3000 8 000 0.38 48 0.5 10 
Desbastadora-
Pulidora Presi 
500 8 000 0.07 48 1.5 6 
Microdurómetro 
Akashi 
7000 10 000 0.7 48 0.5 17 
Microscopio 
óptico 
  12 42 0.5 252 
TOTAL      289 € 
 
 
Técnicas de 
caracterización 
utilizadas 
Precio por 
sesión para 
un centro 
público (€/h) 
Número de 
horas 
Coste 
asociado a 
cada muestra 
(€) 
Número 
de 
muestras 
Coste total 
(€) 
Microscopio 
Electrónico de 
Transmisión   300 KV 
PHILIPS  CM30 
97 2 194 6 1164 
Gatan Model 691 
Precision Ion Polishing 
System (PIPS) 
7 8 56 6 336 
Pulidora cóncava 
modelo Gatan Dimple 
Grinder Model 656 
2 2 4 6 24 
Coste total     1524 € 
 
Coste total de la preparación y estudio de las muestras = 100 + 289 + 1524 = 1913 € 
Tabla 2 –  Estimación del coste vinculado con los aparatos 
Tabla 3 –  Estimación del coste vinculado con la preparación y el estudio de muestras con  
microscopía electrónica 
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c) Coste del personal: 
El proyecto duró 6 meses, o sea un total aproximado de 750 horas. Se considera que el 
precio de un ingeniero de 32h/hora, entonces: 
Coste del personal = 750 * 32 = 24 000 € 
d) Coste total del proyecto: (Ver tabla 4) 
Tipo de coste Precio 
Personal 24 000 € 
Preparación y estudio de muestras 1 913 € 
Coste del material 12 000 € 
Coste total del proyecto 37 913 € 
 
Entonces el precio total del proyecto es de: 37913 € 
 
 
 
Tabla 4 –  Estimación del coste total del proyecto 
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IMPACTO AMBIENTAL 
Como ya hemos dicho, con el proceso ECAE de Deformación Plástica Severa, se 
consigue una mejora significativa de las propiedades del material. De esta manera, se 
pueden producir materiales con mayores propiedades mecánicas, y por lo tanto se podrían 
desarrollar muchas aplicaciones donde la utilización de menor cantidad de material es de 
gran interés. 
En muchas aplicaciones de la vida cotidiana una reducción del material utilizado 
implica una reducción del peso de la aplicación en sí. Tal es el caso en los mundos 
automóvil y aeronáutico. Tal reducción de peso permite una disminución del  impacto 
ambiental, con un consumo menor de combustible, y por lo tanto una menor generación de 
gases contaminantes al medio ambiente. 
Por otro lado, el proceso ECAE es una alternativa a otros procesos, y respecto a ellos 
tiene ventajas tanto económicas como para el medio ambiente. Por ejemplo es una 
alternativa a la laminación que necesita máquinas de gran tamaño y infraestructuras para el 
almacenamiento del material, lo que no hace falta en el caso del ECAE puesto que los 
aparatos necesarios son la matriz y una prensa. También es una variante del proceso de 
extrusión, que normalmente se hace en caliente. Procesar materiales mediante el proceso 
ECAE permite ahorrarse los dispositivos de aportación de calor, y entonces ser menos 
agresivo con el medio ambiente. 
Como conclusión, una de las características más importantes del proceso ECAE 
consiste en la obtención de materiales con mejores propiedades mecánicas, y de esta 
manera una posibilidad de generación de múltiples aplicaciones con menor cantidad de 
material utilizado.  
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